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La presente invention concerne un procedg permettant la 
distribution homogene de charges actives fortement dispersees, de surface 
BET (Brunauer-Emmett-Teller) d r au motns 50 m /g dans des polyorganosiloxanes. 

Des charges actives fortement dispersees, de surface BET 

5 d'au moins 50 m /g sont depuis longtemps utilisees en tant que constituant 
de melanges, en association avec des polyorganosiloxanes. Les domaines 
d 'application sont par exemple les caoutchoucs aiK silicones pouvant etre 
vulcanises a la temperature ambiante ou a haute temperature, les graisses 
aux silicones pour isolations eiectriques, les agents antimousse aux silicones, 

10 ou les peintures et vernis aux silicones. Bien que des charges a base 
de silice repr^sentent le constituant principal des charges fortement 
disperses utilisees, on peut egalement utiliser encore des substances 
telles que Ti0 2 , Al^, ZnO ou Fe^, par exemple. 

Une difficult^ que. 1' on rencontre lorsque l f on prepare 

15 des m£langes de polyorganosiloxanes con tenant des charges actives fortement 
dispersees reside dans I'obtention d'une distribution uniforme des charges 
dans le melange, et une autre difficulty reside dans le fait que lorsque 
les melanges sont stockes durant une periode longue, leur consistance 
change de maniere non souhaitable, cette modification conduisant, en 

20 fonction de la consistance initiale, a une augmentation de ia viscosite, 
une diminution de la fluidite, I'apparition d'un phenomene de thixotropie, 
un epaississement, une augmentation de 1'indice au penetrometre* et 
analogues (on se ref^rera par exemple a I'ouvrage de W. Noll, Chemie und 
Technologie der Silicone (Chemistry and Technology of Silicones), Verlag 

25 Chemie, Weinheim, 1968, page 346). 

Les difficulty decrites ci-dessus sont dues & la nature 
chimique des charges fortement dispersees, et du polyorganosiloxane, 
ainsi qu'aux propriet£s physiques de surface des charges fortement 
dispersees • 

30 Sous la forme sous laquelle est sont dispdnibles, les charges 

actives fortement dispersees commercialisees se presentent deja, dans' une 
eertaine proportion, a l'etat agglomere, et les forces entre les particules 
individuelles de charge dans les agglomerate peuveat Stre si importantes 
que ces agglomerats ne sont pas detruits meme par une technique d 1 incorporation 

35 faisant intervenir des contraintea importantes de cisaillement, ce qui se 
traduit par une distribution non homogene des charges actives fortement 
dispersees dans le melange. Une distribution uniforme de la charge est 
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Sgalement rendue plus difficile par la faible affinite chimique de la 
charge pour les polyorganosiloxanes. Dans certaines circonstances, l 1 inter- 
action des particules elementaires de charge entre elles est superieure 
a. l'interaction entre la charge et le polyorganosiloxane, ce qui est n£faste 
5 h una distribution et a un mouillage uniformes. Quelques effets des inter- 
actions existant entre la charge et les polyorganosiloxanes ne deviennent 
decelables qu'au cours du temps* apres preparation du melange, ce qui fait 
que la consistence des melanges change de maniere non souhai table lorsqu'ils 
sont stockes. 

10 Dif ££rentes techniques ont deja. it€ proposees pour assurer 

une distribution aussi uniforme que possible de la charge. La technique 
la plus frequemment utilisee -utilise des substances de raise en dispersion, 
qui sont ajoutees au melange durant 1" incorporation de la charge dans le 
polyorganosiloxane. Les substances utilisees comme agents de ndse en dis- 

15 persion.sont des substances augmentant 1 'affinite de la surface de la charge 
pour le polyorganosiloxane, et rendent ainsi la surface plus facilement 
mouillable par le polyorganosiloxane, Les substances de mise en dispersion 
sont des composes qui, en raison de leur structure chimique, presentent une 
affinite a. la fois pour la charge et pour le polyorganosiloxane. Des 

20 substances de ndse en dispersion connues et dgcrites sont par exemple 
le diphgnylsilanediol, les siloxanols ou silanols a. chalne courte et 
egalement les siloxanes a chaine courte contenant des groupes alcoxy. 
Aucune des substances utilisees a ce jour ne conduit a. une distribution 
aussi uniforme que cela est necessaire en pratique et, dans de aorabreux 

25 cas, il est necessaire de soumettre le melange contenant la charge k une 
etape suppieraentaire suivant immediatement le melange, pour eiiminer la 
charge non unifonniment distribute. L'operation supplementaire peut consister 
par exemple en un tandsage, un calandrage ou un passage dans un epurateur. 
La modification de la surface de la charge par la substance de mise en 

30 dispersion est legere, et, lorsque les melanges resultants sont sounds 
li un stockage prolong^, leur consistance varie considerablement, les * 
melanges devant etre soumis a une etape de replastification avant le 
traitement final, pour de nombreuses applications pratiques. 

Une autre technique pour obtenir une distribution aussi 

35 uniforme que possible de charges for tenant die per sees dans des polyorgano- 
siloxanes consist e en une modification convenable de la surface de la 
charge elle-mSme, durant. ou apres sa preparation, ce qui fait que la charge 
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peut Stre incorporSe sans que I'oa utilise d'agents de raise en dispersion. 
Le traitement de la charge (modification) est*de preference effectu£ 
par des composes r£acti£s organosiliciques et, si besoin est, & l'aide 
d'un catalyseur qui acceifere I 1 operation de modification. Des composes 

5 convenant en tant qu'agents de modification, deja dScrits, sont l'octa- 
metbylcyclotetrasiloxane, I'hexamethylcyclotrisiloxane, les silazanes, 
les alcoxysilanes, ou les polyorganosiloxanes & chaine courte contenant 
des groupes OH, en eux-memes ou en presence de catalyseura tels que ammoniac, 
composes d 1 ammonium, amines, composes de metaux lourds ou acides. La modi- 

10 fication peut etre effectuee en phase gazeuse dans un solvant ou en solu- 
tion aqueuse. Cependant, tous les procedes connus presentent l 1 inconvenient 
suivant : la charge fortement dispersee doit etre soumise, avant utilisation 
du produit, a une operation suppiementaire impliquant la manipulation de 
volumes considerables. 

15 V incorporation dans des polyorganosiloxanes de charges 

modifiees sur leur surface d'une manifere convenable peut etre effectuee 
sans agent de mise en dispersion et conduit, en ce qui concerne la distri- 
bution de la charge dans le melange, et la modification de consistence 
durant le dtockage, aux mSmes resultats qu'avec une charge n'ayant pas subi 

20 de traitement de surface, mais associee a des agents de mise en dispersion. 

Un objet do 1 'invention est de proposer une technique de 
preparation de melanges cons is tan t en polyorganosiloxanes et en charges 
actives fortement dispersees de surface BET d f au moins 50 m /g, au cours 
de laquelle on n'utilise pas d'agent de mise en dispersion tel que defini 

25 ci-desaus, ni de chargea ayant subi un traitement de surface avant incorpora- 
tion, cette technique selon I 1 invention permattant une distribution uniforms 
de la charge, les melanges ainsi prepares etant stables au stockage, et ne 
subissant pas d'epalssissement. 

L" Invention concerne un procede de distribution homog&ne 

30 dans des polyorganosiloxanes de charges actives fortement dispersees 

2 

de surface specif ique BET d'au moins 50 m /g, ce precede convenant a "la 
preparation -de melanges de charges et de polyorganosiloxanes stables au 
stockage, et ne presentant pas de modifications de consistence durant une 
periode prolongie, ce precede etant caracterise en ce que la charge est 
35 traltee durant 1' incorporation, en presence d'eau, par un agent de modi- 
fication de formule general a; 
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(R 3 Si) n x ' 

dans laquelle : 

R repr^sente un radical hydrocarbon^ eventuellement substitue, pouvant 
5 contenir jusqu'a 10 a tomes de carbone, 

X represente un atome d'halogene, ou OH, OR, S, 00CR, N ou NY, 
Y represente un atome d'hydrog&ne ou un radical R, et 
n vaut 1, 2 ou 3. 

Les melanges convenant a la raise en oeuvre du proc^de 
10 selon I 1 invention contiennent les composants eiementaires suivants : 

a) d f environ 20 a 100, de preference d' environ 50 a 80 parties en poids 
d f un polyorganosiloxane lindaire de formule g£n€rale 



R R R 

Si - [ O - Si ] - - O - Si - R 1 
i i n i 

R R R 

dans laquelle : 

R est tel que defini ci-dessus, 
20 R* represente un radical R ou un radical OB, et 
n represente un nombre entier positif ; 

b) d' environ 5 a 50, de preference d' environ 10 a 40, parties en poids 

2 

d , une charge active fortement dispersfie de surface BET d'au moins 50 m /g> 

c) de 0 a environ 200, de preference d f environ 5 a 100 parties en poids 

25 de substances suppiementaires telles que par exemple charges suppiementaires, 
plastifiants, solvants, agents ignifugeants ou pigments, de nature 
organique ou inorganique. 

Le constituant a) est un polyorganosiloxane lineaire dont * 
la chalne iooieculaire est saturee par des radicaux hydrocarbons mono- 
30 valentsR. R peut etre un radical hydrocarbone substitue ou non, sature 
ou a insaturation aliphatique, et est de preference choisi parmi les 
radicaux alkyle tela que par exemple methyle, ethyle, propyle, butyle, hexyle 
ou isopropyle, les radicaux aryle curestHsarj^e.tels que par exeqie phenyle, diphenyle, 
ou naphtyle, les radicaux alkylaryle, tels qua par exemple tolyle, xylyle, 
35 ou ethylphenyle, ou les radicaux aralkyle tels que par exemple benzyle 
ou phenyiethyle, les radicaux aryle ou alkyle halogenosubstitues, tels 
que par exemple chloromethyle, trif iuoro-3,3,3 propyle, chlorophenyle, 
tetrachlorophenyle ou difluorophenyle, et les radicaux alcenyle tels que 
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par exemple vinyle ou allyle. De plus, R peut egalement representer un 

radical cyanoalkyle, cycloalkyle, ou cycloalcenyle. 

R* represente un radical R ou un groupe OH* 

Differents radicaux R et R 1 peuvent Stre presents dans une 

molecule du constituant a). 

La valeur du nombre n determine la viscosite du poly- 

organosiloxane lin€aire et est choisie de maniere que la viscosite de ce 

polyorganosiloxane soit comprise entre environ 10 cPo et 8 x 10 cPo a 

25°C. Le constituant a) peut egalement consister en mglangtfde polymeres 

dans lesquels les valeurs du nombre n sont diff ^rentes. 

Le composant b) .est une charge active fortement dispersee 

2 

commercialisee de surface BET d'au moins 50 m /g, de preference *d T au moins 
environ 100m /g. Des substances pouvant etre utilisees sont telles que 
Ti0 7 , A1-0-, Fe«0-, ZhO, ou, de preference, silica obtenue par une technique 
pyrogenique oupr precipitation au mouilie. La preparation et la nature 
chimique de la charge n'ont pas d 1 importance pour la technique selon 
l f invention. II est seulement important que la charge utilisee presente 
une surface BET telle qu'indiquee ci-dessus. Un autre point essentiel 
est qu'il n'est pas necessaire d'utiliser une charge ayant ete modifiee 
durant ou apres sa preparation, mais qu'il est possible d'utiliser des 
charges commercialisees. Des exemples de charges converiables pouvant* 
etre donnes sont la silice obtenue par une technique pyrogenique ou par 
precipitation au mouilie, de telles silices etant commercialisees sous les 
noms de marque : "Aerosil" par la societe Degussa, "Cabosil" par la 
societe Cabot, et n HDK n par la societe Wacker-Chemie; I'oxyde d' aluminium 
ou le dioxyde de titane obteauspar une technique pyrogenique et commercia- 
lism sous les noms de marque : "Aluminium Oxide 0" et, respectivement 
"Titanium Dioxide ? 25" par la societe Degussa ou "Active Zinc Oxide" par 

la societe Bayer AG. 

Le constituant c) peut etre encore ajoute au melange 
des constituents a) et b), et peut constituer par exemple en une charge 
supplemental re ou en un plastifiant, solvant, pigment, agent ignifuge 
ou substance odoriferante. Les charges peuvent etre des charges non 
traitees ou ayant aubi un traitement de surface, de differentes natures 
chimique8 et de differentes dimensions de particule. Des exemples de charges 
pouvant Stre utilisees sont les suivants : dioxyde de titane, lithopone, 
oxyde de zinc, silicate de zirconium, terre de diatomees, carbonate de 



2320324 



calcium, sulfate de calcium^ sulfate de baryum, quartz pulverise, sol 
graveleux, di oxyde de silicium obtenu par une technique pyrogeuique ou 
par precipitation au mouille, dioxyde de silicium ay ant subi un traitement 
de surface, oxyde de magnesium, fibre de verre, amiante, oxyde de chrome, 

5 et oxyde de fer. De plus, on peut egalement a j outer au melange des cons- 
tituants a) et b) d'autres additifs tels que des plastifiants ou solvents 
organiques, ou des agents ignifuges, par exemple noir de carbone, trioxyde 
d'antimoine et paraf fines chlorees, ainsi que des substances odorifirantes. 

De plus, les melanges peuvent Egalement contenir des composes 

10 resineux presentant des motifs SiO^ et/ou Si0 3 ^. 

Selon 1 'invention, la charge active fortement dispersed est 
incorporee par modification convenable de la surface de la charge, en 
presence du constituant a), durant l'etape d" incorporation, Dans ce but, 
il est uecessaire d'ajouter l 1 agent de modification au constituant a) 

15 avant d'ajouter la charge. L'agent de modification est une substance qui 
est capable de modifier la surface de la charge de la maniere souhaitee, 
sans qu'un catalyseur supplementaire soit present, mais qui ne doit pas- 
intervenir dans une reaction chimique avec le constituant a) dans les 
conditions choisies. La demanderesse a dicouvert que les composes de 

20 formule generale 

conviennent en tant qu f agents de modification des charges, selon l f invention, 
25 d'une maniere souhaitee, en presence du constituant a). Dans la formule ci- 
dessus, R est tel que d€fini pour le constituant a), n represente un nombre 
positif et peut presenter la valeur 1, 2, ou 3, et X represente un 
atome d'hydrogene, un groupe OH, un groupe OR, un a tome d'halogene, un 
a tome de soufre, un groupe 00CR, un atome d 1 azote ou un groupe NY, R etant 
30 tel que defini pour a) et Y reprecentant un radical hydrocarbons monovalent 
ou un atome d'hydrogene. Des exemples de tels composes sont 1 'hexamethyl- 
disilazane, le trime thy Isi lane, le crime thylchlorosi lane, le trim^thylethoxy- 
silane, les triorganosilylmercaptans, les acylates- de triorganosilyle ou 
les triorganosilylandnes. 
35 On pr^fere particulierement selon 1' invention les composes 

dans lesquels le radical R represente un radical m£thyle et X represente 
le groupe NY dans lequel Y represente de preference un atome d'hydrogene. 
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Selon 1 invention, I'agent de modification est ajoute 
en quantity d'environ 1 a 50, de preference d'environ 3 a 20 parties en 
poids au melange consistent en a) et b), et c). 

Selon 1' invention, il est necessaire d f ajouter entre environ 
5 0,1 et 10 parties en poids, de preference entre environ 2 et 6 parties en 
poids d'eau au melange du constituant a) et de I'agent de modification, 
avant d'ajouter la charge active fortement dispersee. La reaction entre 
I'agent de modification et la charge fortement dispersee est favorisee 
par la presence d'eau. De plus, l'eau favorise 1' acceleration de la 
10 distribution uniforme de la charge en presence de I'agent de modification. 

La charge active fortement dispersed est incorporee a la 
temperature ambiante ou a une temperature faiblement elevee. L'etape 
d' incorporation n'est pas d'importance critique, et I'on n f a pas k se 
pr^occuper de precautions particulieres. De maniere appropriee, on ajoute 
15 la charge active fortement dispersee au melange du constituant a),de 

I'agent de modification et de l'eau, non pas en une fois, mais par portions, 
de maniere que la quantity de charge active fortement dispersee ajoutfe 
a un moment donnfi soit mouillee et incorporee rapidement. La distribution 
de la charge active fortement dispersee dans le melange du constituant a), 
20 de I'agent de modification et de l'eau peut etre effectuee a l'aide d'un 
appareillage commercialise, de preference par des malaxeurs en Z ou des 
agitateurs plane taires. 

La quantite de charge active fortement dispersee que l^n 
doit incorporee depend de la consistence souhaitee du melange, et, dans 
25 le cas de melanges dans lesquels le constituant a) presente des radicaux R 
ou R l , convenant a une reaction de vulcanisation, a la temperature ambiante 
ou a une temperature eleven, a l'aide de substances appropriees de reticulation, 
depend des proprietes mecaniques attendues des produits vulcanises. 

Apres incorporation totale de la charge active fortement 
30 dispersee, le melange consistent en le composant a), I'agent de modification, 
l'eau et la charge est de preference sounds a une breve contrainte mecanique 
(par exemple exces de pression, passage entre des cyiindrea, ou malaxage), 
de maniere que le melange reste dans 1/ appareillage de melange ferme de 
maniere etanche durant d' environ 10 mn a 2 heures. Apres achevement de 
35 l f application des con train tes mecaniques, on elimine 1' exces d' agent 
de modification et d'eau par application de vide ou par ouverture de 
1 'unite de melange a haute temperature et ventilation jusqu'a volatilisation 
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pratiquement totale de l'excfes d'agent de modification et de l'eau. 

Da preference, oa eifcve la temperature et l'on applique simultan&aent le 

vide. 

Le compos ant c) peut etre ajoute au melange resultant daos 

5 la quantity souhaitee pour influencer la coasistance, et, dans le cas de 
melanges pouvant etre vulcanises, les propria t€s mecaniques des produits 
vulcanises. Les melanges selon l f invention peuvent etre utilises diverse- 
ment, et I 1 on citera les exemples sulvants : caoutchoucs aux silicones 
dans lesquels le radical R^ represente un groupe OH, et qui peuvent etre 

10 trans formes & la temperature ambiante, au moyen d'une substance convenable 
de reticulation, en un materiau presentant I'eiasticite du caoutchouc, 
caoutchoucs aux silicones dans lesquels quelques-uns des radicaux sont 
des radicaux h insaturation oiefinique, par exeople groupe vinyle, et 
pouvant etre. transforms, & la temperature ambiante ou & haute temperature, 

15 en presence de catalyseurs, et h l'aide de composes con tenant des groupes 
Si-H, en un materiau presentant I'eiasticite du caoutchouc, et caoutchoucs 
aux silicones contenant jusqu'& environ 5 moles 7. de groupes & insaturation 
oiefinique 3 et qui peuvent etre trans formes a l'aide de composes liberant 
des radicarx lib res, par exemple peroxydes, ou de lumi&re ultraviolette, 

20 en un materiau presentant I'eiasticite du caoutchouc. Des melanges de 
polyorganosiloxanes dans lesquels R^ representa un groupe aliphatique 
sature, et de charges actives fortement dispersees sont utilises . comme 
bases de melanges d v agents de reticulation stables au stockage, tels 
que ceux utilises pour reticuler des caoutchoucs de silicones & deux 

25 composants subissant une vulcanisation & la temperature ambiante, des 
melanges de ce type etant egalement utilises en tant que graisses aux 
silicones pour 1' isolation eiectrique, ou en tant qu f agents antimousse 
pour les liquides. Les melanges selon l f invention conviennent comme 
substances empSchant les charges -de se deposer. 

30 Les exemples suivants lllustrent 1 1 invention sans toutefois 

en limiter la portee. Toutes les parties sont des parties en poids. Toutes 
les viscosites sont determinees & 25°C et les surfaces specifiques sont 
determinees selon la techniques BET (ASTM Special Technical Bulletin 
n° 51, 1941, page 95), 
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Exemple_l 

900 g de polydimSthylsiloxane terming par des groupes 
terndnaux trime*thylsiloxy et presentant une viscosity de 10 000 cPo a 
25 °C sont tout d'abord introduits, avec 50 g d'hexam§thyldisilazane et 
40 g d'eau,dans un malaxeur Z, on melange ces constituents et l'on malaxe 
ensuite lentement avec ce melange 100 g d'une sllice obtenue par me 
technique pyrogfinique et de surface BET 200 g/m , jusqu'a obtention d'un 
melange homogene. Le melange est ensuite chauff € a 130 P C et malax§ durant 
1 heure 30 ran dans le malaxeur Z fermS, l'exces d'hexamgthyldisilazane 
et d T eau gtant ensuite eliming sous vide durant 1 heure, le melange £tant 
ensuite refroidi a la temperature ambiante. On obtient un melange homogene 
s'ecoulant librement, de viscosity 36 000 cPo a 25°C. Apres un stockage 
de 8 semaines, la consistance du melange n'a pas varied et la viscosit€ 
est de 41 500 cPo a 25°C. 

Exemple 2 

On reprend le mode opera toire de l'exemple 1, sauf en ce 

que l'on introduit 200 g d'une silice fortement dispersed obtenue par 

2 

une technique pyrogenique, et de surface BET 200 g/m , cette silice £tant 
ajoutee a 800 g d f un polydim€thylsiloxane termini par des groupes termtnaux 
trimethylsiloxy, de viscosity 10 000 cPo, l'hexamSthyldisilazane et 
I'eau etant utilises dans les memes quantites que dans l'exemple 1. On 
obtient un melange homogene a ecoulement lent, de viscosite 87 000 cPo a 
25 °C, Apres un stockage de 8 semaines, la consistance du melange n'a 
pas vari4 et la viscosity est de 99 000 cPo a 25°C. 

Exemple_3 (comparatif ) 

On reprend l'exemple 1 sans ajouter d'hexamfithyldisilazane 
ni d'eau. On obtient un melange qui n'est pas capable de s'§couler et qui 
a tendance a former des grumeaux, et qui s'epaissit considerablement lors 
d'un stockage de 8 semaines. Une determination de viscosity n'est plus 
possible en raison de la consistance du melange; 

Exem£le_4 

520 g d'un polydimethylsiloxene termine par des groupes OH, 
de viscosity 18 000 cPo, 50 g d'hexamethyldisilazane, 40 g d'eau et 225 g 
de silice obtenue par une technique pyrogenique, et de surface BET 200 m /g 
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sont melanges comme dans l'exemple 1. Le melange resultant est a ecoulement 
libre, et presente une viscositS de 530 000 cPo a 25°C. Lors d'un stockage 
de 8 semaines, le melange conserve son aptitude a l f ecoulement et sa 
viscosite au bout de 8 semaines est de 720 000 cPo, 

5 Exemgle 5 

•250 g d'un polydimgthylsiloxane terraine" par des groupes 
trimgthylsiloxy, de viscosity 20 cPo sont ajoutes au melange selon l'exemple 4, 
apres la preparation de ce dernier melange, et I'on malaxe uniformement. 
On obtient un melange qui s'ecoule facilement, de viscosity 116 000 cPo 
10 a 25°C. Lors d f un stockage de 8 semaines, le melange reste a ecoulement 
libre, et sa viscosity est de 163 000 cPo. 

20 g d'un polydimlthylsiloxane terming par des groupes OH, 
15 de viscosity 40 cPo a 25 °C, sont ajoutes au melange de l'exemple 5. Le 
melange resultant est a ecoulement libre et presente une viscosity de 
92 000 cPo. Lora d'un stockage de 8 semaines, le melange conserve son 
aptitude h V ecoulement et sa viscosity est de 103 000 cPo. 

20 ExempleJ 

Comme dans l'exemple 1, 700 g d'un polydimSthylsiloxanej 

termini par des groupes 03, de. viscosity 5 000 cPo a 25°C, sont melanges 

avec 50 g d'hexamgthyldisilazane et 40 g d'eau, et I'on incorpore ensuite 

30 g d'une silice obtenue par une technique pyrogenique, de surface BET 
2 

25 de 130 m /g. On obtient un melange a ecoulement libre de viscosity 158 000 cPo. 
Apres 8 semaines, le melange a conserve" son aptitude a 1' Ecoulement et sa 
viscosite est de 197 000 cPo. 



Exemple_8 

30 Comme dans l'exemple 1, 50 g d'hexamgthyldiailazane et*40 g 

d'eau sont ajoutes a 850 g d'un polydimgthylailoxane terndne" par des groupes 

viayle,de viscosity 10 000 cPo, et 150 g d'une silice obtenue par une 

2 

technique pyrogenique, et de surface BET 200 m /g sont ensuite ajoutes. 

On obtient un melange presentant des caracteristiques d'ecou- 
35 lement difficile,de viscosity 320 000 cPo qui, lors d'un stockage de 

8 semaines, conserve son aptitude a 1' ecoulement, et presente une viscosite" 
de 410 000 cPo. 
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Exemple_9_ 

C crams dans l'exemple 1, 700 g d'un pqlydimethylsiloxane 
termini par des groupes vinyle, de viscositS 10 000 cPo, soat melanges 
a 200 g d'une silice obtenue par une technique pyrogenique, de surface 
BET de 200 m 2 /g, et l'on a j out e encore a ce melange 100 g d'un polydimgthyl- 
siloxane termini par des groupes trim£thylsiloxy, de viscosity 10 cPo. 
On obtient un melange a gcoulement libre, stable au stockage, de viscosttfi 
152 000 cPo. 

Exemgle_10 

50 g d'hexamgthyldisilazane, 40 g d'eau et 150 g d'une 
silice obtenue par une technique pyrogenique, de surface BET 200 m?/g 
sont ajoutes a 850 g d'un polydimethylsiloxane terming par des groupes 
vinyle, de viscosity 5 x 10 6 cPo, et l'on traite le melange comme 
dans l'-xemple 1. On obtient une composition taolle pouvant Stre malaxee, 
plastique, ne presentant pas d'gpaississement notable aprfes 8 semaines 
de stockage. 

Exemgle^ll 

On reprend l'exemple 1 en utilisant au lieu de la silice 
ua oxyde d 1 aluminium obtenu par une technique pyrogenique, de surface 
BET 100 m 2 /g. Le melange resultant presente la meme consistance et la 
meme stability au stockage que dans l'exemple 1, et sa viscosity est 
de 25 000 cPo. 

Exemgle_12 

On reprend l'exemple 1, en utilisant, au lieu de la silice, 
un dioxyde de titane obtenu par une technique pyrogenique et presentant 
une surface BET de 50 m 2 /g. Le melange resultant presente la meme consistance 
et la meme stabilite au stockage que dans l'exemple 1, et sa viscosity est 
de 21 700 cPo. 

Bien entendu, diver ses modifications peuvent etre apport«es 
par I'homme de l'art aux dispositifs et procgdes dScrits sans sortir du 
cadre de l 1 invention. 
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RE V B N P I CAT I 0 8 S 

1. Proc£d£ d 1 incorporation d'une charge active* fortemeat 

2 

dispersed presentant uae surface specifique BET d'au moins 50 m /g dans 
5 me composition de polyorganosiloxane, caract6ris€ en ce qu'il comprend 
le traltement de la charge durant l'€tape d f incorporation, en presence 
d'eau, par un agent de modification de formal e g&ngrale : 

(R 3 Si) n X 

10 dans laquelle R represente un radical susbtitufi ou non, saturS qu a 
insaturation aliphatique, hydrocarbon^, presentant jusqu f a 10 atomes 
de carbone; X represent e un atone d'halogene, d 1 azote ou de soufre, 
ou represente un radical -OH, -OR, -00CR, ou >NY (Y representant un 
atome d'bydrogeae ou le radical R); et n represente le nombre entier 1, 

15 2 ou 3. 

2. Proc€d€ selon la revendication 1, caracterise en ce 
que la charge est la silice. 

3. ProeedS selon la revendication 1, caracterise en ce 

que la charge est choisie parmi le dioxyde de titane, l'oxyde d'aluminium, 
20 l'oxyde de zinc et l'oxyde de fer. 

4. Erocede selon l'une quelconque des revendications 1 a 3, 
caracterise en ce que l 1 agent de modification est I'aexamethyldiailazane. 

5. ProcSdS selon l'une quelconque des revendications 1 a 3, 
caracterise en ce que 1 'agent de modification est choisi parnd. le 

25 trimethylsilaae, le trimethylchlorosilane, le triinethyiethoxysilaue, ies 

triorganosilylmercaptans, les acylates de triorganosilyle, et les triorgano- 
silylandnes. 

6. ProcSdg selon l'une quelconque des revendications 1 a 5, 
caracterise en ce que I 'agent de modification est melange au polyorgano- 

30 siloxane avant incorporation de la charge. 

7. Proc£d£ selon la revendication 6, caracterise en ce 
qu'il comprend le melange du polyorgaaosiloxane, de l'eau et de l 1 agent 
de modification, puis 1 1 incorporation de la charge dans le melange ainsi 
forrn^. 

35 8. Proceog selon l'une quelconque des revendications 1 a 7, 

caracterise en ce que le melange final* apres incorporation de la charge, 
est sounds a une contrainte mecanique. 
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9. ProcSdS selon l f une quelconque des revendications U8, 
caracterise* en ce que le polyorganosiloxane repond a la formule generale 

R R R 

R 1 - Si - [ 0 - Si -k* 0 - Si - R 1 
' i i 

R R R" 

dans laquelle R represente des radicaux identiques ou differents, mono- 
valents, substitues ou non substitues, hydrocarbones; R 1 represente des 
radicaux identiques ou differents, representant le radical R ou le 
groupe -OH; et n est un nombre entier posifcLf. 

10. Proc£d£ selon l v une quelconque des revendications 1 a 9 
caracterisd en ce que la composition de polyorganosiloxane contient une 
ou plusieurs charges supplementaires. 

11. .Composition de polyorganosiloxane contenant une charge 
active fortement dispersee, caracterisee en ce qu'elle est obtenue par 
un procgde' selon l'une quelconque des revendications 1 a 10. 

12. Composition selon la revendication 11, caracterisee 
en ce qu'elle comprend les com^bsants suivants, en poids : 

20 * a) 20 a 1000 parties de polyorganosiloxane; 

b) 5 a 500 parties de charge active fortement dispersee; 

c) 0 a 500 parties de charge(s) supplementaire(s), plas- 
tifiant(s), solvant(s), agent(s) .ignifuge(s), ou pigment(s). 

13. Composition selon la revendication 12, caracterisee' 
25 en ce qu'elle comprend, en poids : 

a) 50 a 200 parties de polyorganosiloxane; 

b) 10 a 100 parties de charge active fortement dispersee; 

c) 5 a 100 parties de charge(s) supplementaire(s), plas- 
tifiant(s), solvant(s), agent(s) ignifuge(s) ou pigment(s). 
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